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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft flammgeschutzte thermoplastische Formmassen enthaltend 

A) 40-98 Gew.-% eines thermoplastischen Polyamids 

B) 1-40 Gew.-% Melamincyanurat 

C) 1-50 Gew.-% eines mit einer Sllanverbindung vorbehandelten nadelformigen mlneralischen Fullstoffes mit el- 
nem L/D Verhaltnis von 8 : 1 bis 35 : 1 

D) 0-30 Gew.-% weiterer Zusatzstoffe und Verarbeitungshilfsmittel 
wobei die Gewichtsprozente der Komponenten A) bis D) 100 % ergeben. 

[0002] AuBerdem betrifft die Erfindung die Verwendung der erfindungsgemaBen Formnnassen zur Herstellung von 
Formkorpern jeglicher Art und die hierbei erhaltlichen Formkorper. 

[0003] Aus der JP-A 53/ 051 250 sind flammgeschutzte PA-Formmassen bekannt, welche Melamincyanurat und 
Fullstoffe enthalten. Diese werden hergestellt, indem die Polymerisation der amidbildenden Monomeren in Gegenwart 
der Fullstoffe und des Flammschutzmittels durchgefulirt wird. Weiterhin sind aus der JP-A 54/ 016 565 fullstoffhaltige 
PA-Formmassen mit Melamincyanurat bekannt, wobei die mineralischen Fullstoffe vorzugsweise ein UD Verhaltnis 
von 4-1/4 aufweisen sollen. ZusStzlich ist aus der JP-A/ 118 454 bekannt, daf3 Mischungen von Melamin mit Cyanur- 
saure in Polyamid eine flammfeste Wirkung zeigen, wobei diese Mischungen auch Fullstoffe enthalten konnen. 
[0004] Derartige Formmassen weisen den Nachteil auf, da3 die mechanischen Eigenschaften wie Steifigkeit und 
Festigkeit nicht ausreichend sind. Der Zusatz von Glasfasern zu PA-Mischungen mit Melamincyanurat verbessert zwar 
die mechanischen Eigenschaften, jedoch werden die Flammschutzeigenschaften nachteilig beeinfluBt. da Glasfasern 
durch den sog. Dochteffekt den Flammschutz drastisch verschlechtern. 

[0005] Entsprechend ist aus der EP-A 241 702 bekannt, daB PA-Mischungen aus Glasfasern mit Melamincyanurat 
in ihrem Flammschutzverhalten verbessert werden konnen, indem ungeschlichtete Kurzglasfasern (Faserlange im 
Mittel 100-250 pm) in der Mischung verwendet werden. 

[0006] Aus der EP-A 614 933 sind Mischungen aus Magnesiumhydroxid und Melamincyanurat fur Polyamide be- 
kannt. 

[0007] Die Klassifizierung V-O nach UL 94 wird bei den bekannten Formmassen nur bei hohen Gehalten an Flamm- 
schutzmittel insgesamt erreicht, zudem sind die Nachbrennzelten bei der GJuhdrahtprufung bei manchen Anwendun- 
gen wesentlich. Die Franzosische Norm NF F 16-101 fordert Nachbrennzeiten. welche kleiner/gleich 2 Sekunden be- 
tragen. Dies erfullen die bekannten Formmassen weitestgehend nicht. 

[0008] Bei alien genannten Patenten werden Glasfasern, soweit uberhaupt venwendet, als konventionelle Endlos- 
fasern (Rovings) Oder Schnittfasern (4-6 mm lange Faserbundel) eingesetzt. Durch Scherung im Extruder ergibt sich 
dann die Glasfaserlangenverteilung im Produkt, die zwar nicht enwahnt ist, bei ubiicher Verarbeitung aber bei ca. 
250-300 Mm liegt (bezogen auf ein Produkt mit 25 % Glasfasergehatt). Dabei ist zu berucksichtigen, daB die mittlere 
Faserlange (bei gegebener Verarbeitung) im atlgemeinen mit zunehmendem Faseranteit sinkt, da es zu erhohten Fa- 
ser-Wechselwirkungen in der Einarbeitungszone und damit zu vermehrtem Faserbruch kommt (F. Raumsteiner, R. 
Theysohn, Comp. Sci. Techn. 23 (1985) 231). 

[0009] Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, flammgeschutzte thermoplastische Formmassen zur Ver- 
fugung zu stellen, welche gute mechanische Eigenschaften und einen guten Flammschutz aufweisen sollen. Insbe- 
sondere sollte der Zusatz von geschlichteten sehr kurzen Glasfasern einen Flammschutz ermoglichen, welcher mog- 
lichst geringe Nachbrennzeiten bei der Gluhdrahtprufung ermoglicht. DemgemaB wurden die eingangs definierten 
Formmassen gefunden. Bevorzugte Ausfuhrungsformen sind den Unteranspruchen zu entnehmen. 
[001 0] Oberraschendenweise wurde gefunden. daB die Venwendung besonders kurzer Glasfasern, insbesondere mit 
einer bestimmten Glasfaserlangenverteilung, im Produkt, zu einem nur geringen, aber vertretbaren - Ruckgang der 
mechanischen Eigenschaften (Steifigkeit, Festigkeit) fuhren, aber zu einer deutlich verbesserlen Verarbeltbarkeit und 
Flammschutz. Dies steht Im Widerspruch zur normalen SpritzguBverarbeitung, da in diesem Bereich der Faserlange 
praktisch keine Veranderung sowohl der Mechanik oder des Flammschutzes festgestellt wird (erst bei >1 mm wird die 
FlieBfahigkeit schlechter. Deshalb geht man ubiicherweise bei SpritzguBprodukten allenfalls einen KompromiB zwi- 
schen mechanischen Eigenschaften (steigen mit Faserlange) und Isotropie (sinkt mit Faserlange) ein, fordert aber 
meist eine moglichst hohe Faserlange. 

[0011] Neben dem Einsatz der Kurzglasfasern ist es im Prinzip auch mogllch, kurze Fasern durch hohe Scherung 
im Extruder herzustellen. 

[001 2] Als Komponente A) enthalten die erfindungsgemaBen Formmassen 40 bis 98, bevorzugt 40 bis 87 und ins- 
besondere 60 bis 85 Gew.-% eines thermoplastischen Polyamids. 

[0013] Die Polyamide der erfindungsgemaBen Formmassen weisen im allgemeinen eine relative Viskositat r\^^^ von 
1,7 bis 5,0 auf, bestimmt in einer 1 gew.-%-lgen Losung in 96 gew.%iger Schwefelsaure bei 25°C, was einem K-Wert 
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(nach Fikentscher) von 50 bis 96 entspricht. Polyamide mit einer relativen Viskositat von 2,3 bis 4,5, insbesondere von 
2,5 bis 4,0 werden bevorzugt verwendet. 

[0014] Halbkristalline Oder amorphe Harze mit einem Molekulargewicht (Gewichtsmittelwert) von mindestens 5.000, 
wie sle z.B. in den amerlkanischen Patentschriften 2 071 250, 2 071 251 , 2 1 30 523, 2 1 30 948. 2 241 322, 2 312 966, 
5 2 512 606 und 3 393 210 beschheben werden, sind bevorzugt. 

[0015] Beispiele hierfur sind Polyamide, die sich von Lactamen mit 7 bis 13 Ringgliedern ableiten, wie Polycapro- 
lactam, Polycapryliactam und Polylaurinlactam sowie Polyamide, die durch Umsetzung von Dicarbonsauren mit Dia- 
minen erhalten werden. 

[0016] Als Dicarbonsauren sind Alkandicarbonsauren mit 6 bis 12, insbesondere 6 bis 10 Kohlenstoffatomen und 
10 aromatische Dicarbonsauren einsetzbar. Hier seien nur Adipinsaure, Azelainsaure, Sebacinsaure, Dodecandisaure 

und Terephthal- und/oder isophthalsaure als Sauren genannt. 

[001 7] Ais Diamine eignen sich besonders Alkandiamine mit 6 bis 1 2, insbesondere 6 bis 8 Kohlenstoffatomen sowie 
m-Xylylendiamin, Di-(4-aminophenyl)methan, Di-(4-aminocyclohexyl)-methan, 2,2-Di-(4*aminophenyl)*propan oder 
2,2-Di-(4-aminocyclohexyl)-propan. 
IS [0018] Bevorzugte Polyamide sind Polyhexamethylenadipinsaureamid, Polyhexamethylensebacins3ureamid und 

Polycaprolactam. 

[0019] Au3erdem seien auch noch Polyamide erwahnt, die z.B. durch Kondensation von 1 ,4-Diaminobutan mit Adi- 
pinsaureuntererhohterTemperaturerhaltlich sind(Polyamid-4,6). Herstellungsverfahren fur Polyamide dieserStruktur 
sind z.B. in den EP-A 38 094, EP-A 38 582 und EP-A 39 524 beschrieben. 
20 [0020] Weiterhin sind Polyamide, die durch Copolymerisation zweier oder mehrerer der vorgenannten Monomeren 
erhaltlich sind, oder Mischungen mehrerer Polyamide geeignet, wobei das Mischungsverhaltnis beliebig ist. 
[0021] Derartige teilaromatische, teilkristalline Copolyamide sind aufgebaut aus: 

A^) 20 - 90 Gew.-% Einheiten, die sich von Terephthalsaure und Hexamethylendiamin ableiten, 

25 

A2) 0 - 50 Gew.-% Einheiten, die sich von c-Caprolactam ableiten und 
A3) 0 - 80 Gew.-% Einheiten, die sich von Adipinsaure und Hexamethylendiamin ableiten, 
30 A4) 0-40 Gew.-% weiteren polyamidbitdenden Monomeren, 

■ * 

wobei der Anteil der Komponente (A2) oder (A3) oder (A4) oder deren Mischungen mindestens 10 Gew.-% betragt. 
[0022] Die Komponente A1) enthalt 20 - 90 Gew.-% Einheiten, die sich von Terephthalsaure und Hexamethylendia- 
min ableiten. 

35 [0023] Neben den Einheiten, die sich von Terephthalsaure und Hexamethylendiamin ableiten, enthalten die Copo- 
lyamide Einheiten, die sich von c-Caprolactam ableiten urid/oder Einheiten, die sich von Adipinsaure und Hexamethy- 
lendiamin und/oder Einheiten, die sich von weiteren polyamidbildenden Monomeren ableiten. 
[0024] Der Anteil an Einheiten, die sich von e-Caprolactam ableiten, betragt maximal 50 Gew.-%, vorzugsweise 20 
bis 50 Gew.-%, insbesondere 25 bis 40 Gew.-%, wahrend der Anteil an Einheiten die sich von Adipinsaure und Hexa- 

40 nnethylendiamin ableiten, bis zu 80 Gew.-%, vorzugsweise 30 bis 75 Gew.-% und insbesondere 35 bis 60 Gew.-% 
betragt. 

[0025] Die Copolyamide konnen auch sowohl Einheiten von e-Caprolactam als auch Einheiten von Adipinsaure und 
Hexamethylendiamin enthalten; in diesem Fall ist es von Vorteil, wenn der Anteil an Einheiten, die frei von aromatischen 

Gruppen sind, mindestens 10 Gew.-% betragt, vorzugsweise mindestens 20 Gew.-%. Das Verhaltnis der Einheiten, 
45 die sich von e-Caprolactam und von Adipinsaure und Hexamethylendiamin ableiten, unterliegt dabei keiner besonderen 
Beschrankung. 

[0026] Als besonders vorteilhaft fur viele Anwendungszwecke haben sich Polyamide mit 50 bis 80, insbesondere 60 
bis 75 Gew.-% Einheiten, die sich von Terephthalsaure und Hexamethylendiamin ableiten (Einheiten A^) und 20 bis 
50, vorzugsweise 25 bis 40 Gew.-% Einheiten, die sich von e-Caprolactam ableiten (Einheiten Ag)) enthalten, erwiesen. 
so [0027] Neben den vorstehend beschriebenen Einheiten A^) bis A3) konnen die teilaromatischen Copolyamide in 
Mengen bis 40, vorzugsweise 10 - 30 Gew.-% und insbesondere 20 - 30 Gew,-% an weiteren polyamidbildenden 
Monomeren A4) enthalten; wie sie von anderen Polyamiden bekannt sind. 

[0028] Aromatische Dicarbonsauren A4) weisen 8 bis 1 6 Kohlenstoff atome auf . Geeignete aromatische Dicarbon- 
sauren sind beispielsweise Isophthalsaure, substituierte Terephthal- und Isophthalsauren wie 3-t-Butynsophthalsaure, 
55 mehrkernige Dicarbonsauren, z. B. 4,4'- und 3,3'-Diphenyldicarbonsaure, 4,4'- und 3,3'-Diphenylmethandicarbonsau- 
re, 4,4'- und 3,3'-Dipheny!sulfondicarbonsaure, 1,4-oder 2,6-Naphthalindicarbonsaure, Phenoxyterephthalsaure, wo- 
bei Isophthalsaure besonders bevorzugt sind. 

[0029] Weitere polyamidbildende Monomere A4) konnen sich von Dicarbonsauren mit 4 bis 16 Kohlenstoffatomen 
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und aliphatischen Oder cycloaliphatischen Diaminen mit 4 bis 16 Kohlenstoffatomen sowie von Aminocarbonsauren 
bzw. entsprechenden Lactamen mit 7 bis 12 Kohlenstoffatomen ableiten. Als geelgnete Monomere dieser Typen seien 
hier nur Suberinsaure, AzelainsSure Oder SebacinsSure als Vertreter der aliphatischen Dicarbonsauren, 1 ,4-Butandia- 
min, 1 ,5-Pentandlamln, Piperazin als Vertreter der Diamine und Capryllactam, Onanthlactam, co-Aminoundecansaure 
und Laurinlactam als Vertreter von Lactamen bzw. Aminocarbonsauren genannt. 
[0030] Hierbei sind folgende Zusammensetzungen der Komponente (A) besonders bevorzugt: 

A^) 65 bis 85 Gew.-% Einheiten, die sich von Terephthalsaure und Hexamethylendiamin ableiten und 

A4) 15 bis 35 Gew.-% Einheiten, die sich von Isophthalsaure und Hexamethylendiamin ableiten 
Oder 

Ai) 50 bis 70 Gew.-% Einheiten, die sich von Terephthals&ure und Hexamethylendiamin ableiten und 

A3) 10 bis 20 Gew.-% Einheiten, die sich von Adipinsaure und Hexamethylendiamin ableiten und 

A4) 20 bis 30 Gew.-% Einheiten, die sich von Isophthalsaure und Hexamethylendiamin ableiten. 

[0031] Enthalt die Komponente (A4) symmetrische Dicarbonsauren, bei denen die Carboxylgruppen in para-Stellung 
stehen, so empfiehit es sich, diese mit (A^) und (Ag) Oder (A^) und (A3) als ternare Copolyamide aufzubauen, da. 
andernfalls das Copolyamid einen zu hohen Schmelzpunkt aufweist und nur unter Zersetzung schmilzt, was nicht 
wunschenswert ist. 

[0032] Enthalt die Komponente A4) cyclische aliphatische Diamine als Polyamidbausteine, so sind hierbei insbeson- 
dereals Diaminkomponenten Bis(4-aminocyclohexyl)-methan, Bis(4-amino-3-methylcyclohexyl)methan, Bis(4-amino- 
cyclohexyl)-2,2-propan, bis(4-amino-3-methylcyclohexyl)-2,2-propan, Cyclohexandiamin und Isophorondiamin bevor- 
zugt. Derartige teilaromatische, teilkristalline Polyamide werden in der DE-A 44 04 250 beschrieben. 
[0033] Weiterhin haben sich solche teilaromatischen Copolyamide als besonders vorteilhaft erwiesen. deren Tria- 
mingehalt weniger als 0,5, vorzugsweise weniger als 0,3 Gew.-% betragt. 

[0034] Nach den meisten bekannten Verfahren (vgl. US-A 4 603 166) hergestellte teilaromatische Copolyamide 
weisen Triamingehalte auf, die uber 0,5 Gew.-% liegen, was zu einer Verschlechterung der Produktqualitat und zu 
Problemen bei der kontinuierlichen Herstellungfuhrt. Als Triamin, welches diese Probleme verursacht, ist insbesondere 
das Dihexamethylentriamin zu nennen, welches sich aus dem bei der Herstellung eingesetzten Hexamethylendiamin 
bildet. 

[0035] Die Herstellung der bevorzugten teilaromatischen Copolyamide mit niedrigem Triamingehalt kann nach den 
in den EP-A 129 195 und 129 196 beschriebenen Verfahren erfolgen. 

[0036] Als Komponente B) enthalten die erflndungsgemaBen thermoplastischen Formmassen 1 bis 40, bevorzugt 
3 bis 30, und insbesondere 5 bis 25 Gew,-% Metamincyanurat als Flammschutzmittel. 

[0037] Das gemaB der Erfindung (Komponente B) verwendete Melamincyanurat ist ein Reaktionsprodukt aus vor- 
zugsweise aquimolaren Mengen von Melamin (Formal I) und Cyanursaure bzw. Isocyanursaure (Formein lla und lib) 
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[0038] Man erhalt es z.B, durch Umsetzung von waBrigen Losungen der Ausgangsverbindungen bei 90 bis 100°C. 
Das im Handel erhaltliche Produkt ist ein weiBes Pulver mit einer mittleren KorngroBe c%o ^ ^'^ "^'^ 
[0039] Als Komponente C) enthalten die erfindungsgenriaBen Polyamldformnnassen 1 bis 50, bevorzugt 10 bis 35 
und insbesondere 15 bis 30 Gew.-% eines mit einer Silanverbindung vorbehandelten nadelfdrmigen mineralischen 

25 Fullstoffes mtt einem UD Verhaltnis von 8:1 bis 35 : 1 , gegebehenfalls in Mischung mit einem faserformigen Fullstoff 
mit einer mittleren arithmettschen Faserlange von 70 bis 200 pm, bevorzugt 80 bis 180 ^m und insbesondere 100 bis 
1 50 und einem d^o-Wert Kleiner gleich 60 ^m sowie einem dgQ-Wert Kleiner gleich 350 jam. Der mittlere Durchmesser 
betragt im allgemeinen von 3 bis 30 pm, bevorzugt von 8 bis 20 pm und insbesondere 10 bis 14 ^im. 
[0040] Als bevorzugte faserformige Fullstoffe seien Kohienstoffasern, Aramid-Fasern und Kaliumtitanat-Fasern ge- 

30 nannt, wobet Glasfasern als E-Glas besonders bevorzugt sind. 

[0041] Die gewunschte Faserlange Kann z.B. durch Mahlen in einer Kugelmuhle eingestellt werden, wobei eine 
Faserlangenverteiiung entsteht. 

[0042] Die Reduzierung der Faserlange fuhrt, wenn die mittlere Faserlange <200 pm ist, zu einem rieselfahigen 
Schuttgut, das wie ein Pulver in das Polymer eingemtscht werden Kann. Aufgrund der geringen Faserlange tritt beim 

35 Einarbeiten nur noch eine geringe weitere Verkurzung der Faserlange ein. 

[0043] Der Fasergehatt wird ubiicherweise nach Veraschen des Polymeren bestimmt. Zur Bestimmung der Faser- 
langenverteiiung wird im allgemeinen der Ascheruckstand in Silikonol autgenommen und bei 20-facher VergroBerung 
des MiKrosKops fotografiert. Auf den Bildern Konnen bei mindestens 500 Fasern die Lange ausgemessen und der 
arithmetische Mittelwert (6^q) daraus berechnet werden. 

40 [0044] Bevorzugt betragt der dgQ-Wert Kleiner gleich 180, vorzugsweise Kleiner gleich 160 und insbesondere Kleiner 
gleich 150 pm. Gleichzeitig mit der Bestimmung des 6^ Wertes Konnen auch die d^o' dgQ-Werte der Gtasfaser- 
langenverteilung bestimmt werden. Der d-iQ-Wert bedeutet hierbei, daB 10 % der Glasfasern der Probe eine Lange x 
aufweisen. Fur die vorliegenden erfindungsgemaBen Formmassen haben sich d^o-Werte Kleiner gleich 60 pm, vor- 
zugsweise Kleiner gleich 55 pm und dgo Werte Kleiner gleich 350 pm, vorzugsweise Kleiner gleich 290 pm als vorteilhaft 

45 erwiesen. 

[0045] Die faserformigen Fullstoffe sind zur besseren VertraglichKeit mit dem thermoptastischen Polyamid mit einer 
Silanverbindung oberflachlich vorbehandelt. 

[0046] Geeignete Silanverbindungen sind solche der allgemeinen Formel III 



(X-CH2)n)K-Si-(0'C^H2^,,)4.K III 



in der die Substituenten folgende Bedeutung haben: 
55 X NHgS 



5 
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CH2-CH 

\ / 
O 

HO-, 

n eine ganze Zahl von 2 bis 10, bevorzugt 3 bis 4 
m eine ganze Zahl von 1 bis 5, bevorzugt 1 bis 2 
k eine ganze Zahl von 1 bis 3, bevorzugt 1 

[0047] Bevorzugte Silanverbindungen sind Aminopropyltrimethoxysiian, Aminobutyitrimethoxysilan, Aminopro- 
pyltriethoxysilan, Aminobutyltriethoxysilan sowie die entsprechenden Sitane, welche als Substltuent X eine Glycidyl- 
gruppe enthalten. 

[0048] Die Silanverbindungen werden im allgemeinen in Mengen von 0,05 bis 5, vorzugswelse 0,5 bis 1,5 und ins- 
besondere 0,8 bis 1 Gew.-% (bezogen auf C) zur Oberflachenbeschichtung eingesetzt. 

[0049] Unter nadelformigen mineralischen Fullstoffen wird im Sinne der Erf indung ein mineralischer Fiillstoff mit stark 
ausgepragtem nadelformigen Charakter verstanden. Als Beispiel sei nadelformiger Wollastonit genannt. Vorzugsweise 
weist das Mineral ein LyD-(LSnge Durchmesser)-Verhaitnis von 8 : 1 bis 35 : 1, bevorzugt von 8 : 1 bis 11 : 1 auf. Der 
mineralische Fullstoff kann gegebenenfalls mit den vorstehend genannten Silanverbindungen vorbehandelt sein; die 
Vorbehandlung ist jedoch nicht unbedingt erforderllch. 

[0050] Neben den wesentlichen Komponenten A), B) und C) konnen die eriindungsgemaBen Formmassen ubiiche 
Zusatzstoffe und Verarbeitungshilfsmittel D) enthalten. Deren Anteil betragt in der Regel bis zu 30 Gew.-% vorzugs- 
weise bis zu 10 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Komponenten. 

[0051] Ubiiche Zusatzstoffe sind beispielsweise Stabilisatoren und Oxldationsverzogerer, Mittel gegen Warmezer- 
setzung und Zersetzung durch ultravlolettes Licht. Gleit- und Entformungsmittel, Farbstoffe, Pigmente und Weichma- 
cher sowie schlagzahmodifizierende Polymere (Kautschuke). 

[0052] Oxldationsverzogerer und Warmestabilisatoren, die den thermoplastischen Massen gemaB der Erfindung 
zugesetzt werden konnen, sind z.B Halogenide, ausgewahit aus der Gruppe von Metallen der Gruppd I des Perioden- 
systems, z.B. Lithium-, Natrium-, Kalium-Halogenide, und Kupfer-(l)-Halogenlde, z.B. Chloride. Bromide Oder Iodide, 
Oder Mischungen davon. Ferner kann man sterisch gehinderte Phenole, sekundare, aromatische Amine, Hydrochino- 
ne, substituierte Vertreter dieser Gruppe und Mischungen dieser Verbindungen, vorzugsweise in Konzentration bis zu 
1 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht der Mischung, einsetzten. 

[0053] Beispieje fCir UV- Stabilisatoren sind substituierte Resorcine, sterisch gehinderte Phenole, Salicylate. Ben- 
zotriazole und Benzophenone, die man im allgemeinen in l\/1engen bis zu 2 Gew.-% einsetzeh kann. 
[0054] Gleit- und Entformungsmittel, die man in der Regel bis zu 1 Gew.-% der thermoplastischen Masse zusetzen 
kann, sind, beispielsweise langkettige Fettsauren oder deren Dehvate wie Stearinsaure, Stearylalkohol, Stearinsau- 
realkylester und -amide sowie Ester des Pentaerythrits mit langkettigen Fettsauren. 

[0055] Weiterhin konnen organische Farbstoffe wie Nigrosin, Pigmente wie Titandioxid, Cadmiumsulfid, Cadmium- 
selenid, Phthalocyanine, Ultramarinblau und Ru3 als Farbstoffe zugesetzt werden. 

[0056] Als Keimbildungsmittel konnen Natriumphenylphosphinat, Aluminiumoxid, Siliziumdioxid, Nylon 22 sowie be- 
vorzugt Talkum eingesetzt werden, ubiicherweise in Mengen bis zu 1 Gew.-%. 

[0067] Als Beispiele fur Weichmacher seien Phthalsauredioctylester, Phthalsauredibenzylester, Phthalsaurebutyl- 
benzylester, Kohlenwasserstoffole, N-(n-Butyl)benzolsulfonamid und o- und p-Tolylethylsulfonamid genannt. Die Men- 
gen betragen ubiicherweise bis zu 15 Gew.-%. 

[0058] Die Herstellung der erfindungsgemaBen Formmassen kann nach an sich bekannten Verfahren erfolgen. Nach 
einer bevorzugten Ausfuhrungsform erfolgt die Herstellung durch Zugabe der Komponente B) sowie C), zur Schmeize 
der Komponente A). 

[0059] Zweckma3igerweise verwendet man hierzu Extruder, z.B. Einschnekken- Oder Zweischneckenextruder oder 
andere herkommliche Plastiflzierungsvorrichtungen wie Brabender-Muhlen oder Banbury-Muhlen. 
[0060] Die Kunststoffmischungen kann man danach einer weiteren thermischen Behandlung, d.h. einer Nachkon- 
densation in fester Phase unterwerfen. In Temperaggregaten wie z.B. einem Taumler-Mlscher oder kontinuierlich sowie 
diskontinuierlich betriebenen Temperrohren tempert man die in der jeweiligen Bearbeitungsform vorliegende Form- 
masse, bis die gewunschte Viskositatszahl VZ oder relative Viskositat rirel des Polyamids erreicht wird. Der Tempe- 
raturbereich der Temperung hangt vom Schmelzpunkt der reinen Komponente A) ab. Bevorzugte Temperaturbereiche 
sind 5 bis 50, vorzugsweise 20 bis 30°C unterhalb des jeweiligen Schmelzpunkts von A), Das Verfahren erfolgt vor- 
zugsweise in einer Inertgasatmosphare, wobei Stickstoff und uberhitzter Wasserdampf als Inertgase bevorzugt sind. 
[0061] Die VenA/eilzeiten betragen im allgemeinen von 0,5 bis 50, vorzugsweise 4 bis 20 Stunden. AnschlieBend 
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werden aus den Formmassen mittels ubiicher Vorrichtungen Formteile hergestellt. 

[0062] In einer anderen bevorzugten Herstellweise der erfindungsgema3en Formmassen werden die Komponenten 
A) und C) konfektioniert, wobei die Menge von C) groQer 40 Gew.-% (bezogen auf A) und C), bevorzugt groBer 45 
Gew.-%) betragt (Batch). Dieses Konzentrat (Batch) wird anschlieBend mit A) und B) sowie gegebenenfalls D) in ge- 
elgneten Mischvorrichtungen konfektioniert. 

[0063] Die erfindlingsgemaBen Formmassen zeichnen sich durch eine gute Verarbettbarkeit sowie durch eine gute 

Flammfestigkeit in Kombination mit einem guten mechanischen Eigenschaftsprofil aus. Deshalb elgnen sie sich zur 
Herstellung von Fasern, Folien und Formkorpern jeglicher Art, welche insbesondere im Elektrobereich ais Leitungs- 
schutzschalter, Hilfsschalter, Schaltschutze und Steckverbinder verwendet werden. 

Beispiele 

[0064] Es wurden tolgende Komponenten eingesetzt: 

Komponente A: A1: Poly-e-Caprolactam mit einer Viskositatszahl VZ von 145 ml/g gemessen als 0,5 %ige 

Losung in 96 gew.-%iger H2SO4 bei 25**C; Ultramid® B3 der BASF AG. 

A2: PA66 mit einer VZ von 1 51 ml/g, Ultramid® A3 der BASF AG. 

Melamincyanurat mit einer mittleren Teitchengr63e von 1 ,5 pm. 

CI : Wollastohit mit einer mittleren TeilchengroBe von 3,5 pm; UD Verhaltnis: 9:1 

C2: Wollastonit mit einer mittleren TeilchengroBe yon 3,5 pm: UD Verhaltnis: 5 : 1 

Herstellung der Formmassen 

Beispiele 1 und Vergleichsbeispiel 1* 

[0065] Die Komponenten A, Melamincyanurat und die jeweilige Komponente C (siehe Tabelle) wurden auf einem 
Zweischneckenextruder (ZSK 40 Werner & Pfleiderer) bei 120 U/min und einem Durchsatz von 20 kg/h konfektioniert 
(Verarbertungstemperaturen: A1 = 260''C; A2 = 28^0). Die Mischung wurde verstrangt, im Wasserbad gekuhit, gra- 
nuliert und im Vakuum bei 80°C fur 10 Std getrocknet. 

[0066] Bestimmung der mittleren Glasfaserignge und der Glasfaserlangenverteilung im erhaltenen Granulat: 
[0067] Eine 10 g Probe wurde bei 600°C 10 Minuten verascht, der Ruckstand in Silikonol aufgenommen und von 
der Emulsion 1 Tropfen auf einen Objekttrager gebracht und mit 20facher Vergr63erung fotografiert. Flachendeckend 
wurden mit einem Bildanalysegerat (IBAS 2000 der Firma Kontron) 1 5 Bilder gescannt (ca. 2000 Fasern). AnschlieBend 
wurden durch ein automatisches Auswerteprogramm die 15 Bilder ausgezahit und die d^o> ^50 sowie dgg Werte der 
Glasfaserlangenverteilung berechnet. 

[0068] Die Formmassen wurden auf unser SpritzguBmaschine zu Pruf korpern bei 260°C verarbeitet. An diesen Pruf- 
korpern wurden tolgende Messungen durchgefuhrt: 

[0069] Die Zugfestigkeit wurde nach DIN 53455, der E-Modul nach DIN 53457, Die ReiBdehnung nach DIN 53455 
und die Schlagzahigkeit nach ISO 179/eU bestimmt. Die Gluhdrahtprufung erfolgte nach lEC 695-21 wobei die Anga- 
ben 1,2 bzw. 3 mm der Starke des Prufkorpers entsprechen. Die Brandprufung nach UL-94 erfolgte am 1/16"-Brand- 
stab. 

[0070] Die Zusammensetzungen der Formmassen und die Ergebnisse der Messungen sind der Tabelle zu entneh- 
men. 



Komponente B: 
Komponente C: 
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Patentanspriiche 



1. Flammgeschutzte thermoplastische Formmassen, enthaltend 
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A) 40 bis 98 Gew.-% eines thermopiastischen Polyamids 

B) 1 bis 40 Gew.-% Melamincyanurat 

C) 1 bis 50 Gew.-% eines nadetformigen mineralischen Fullstoffes mit einem UD Verhaltnis von 8:1 bis 35:1 

D) 0 bis 30 Qew.-% weiterer Zusatzstoffe und Verarbeltungshilfsmlttel 

wobei die Gewichtsprozente der Komponenten A) bis D) 100 % ergeben. 

2. Fiammgeschutzte thermoplastische Formmassen nach Anspruch 1 , in denen der nadelformige Fullstoff aus Wol- 
lastonit aufgebaut ist. 

3. Fiammgeschutzte thermoplastische Formmassen nach den Anspruchen 1 oder 2, in denen der Fullstoff ein UD 
Verhaltnis von 8 : 1 bis 11 : 1 aufweist. 

4. Fiammgeschutzte thermoplastische Formmassen nach den Anspruchen 1 bis 3, wobei des mineralische Fullstoff 
15 mit den nachstehend genannten Silanverbindungen vorbehandelt ist: 

(X-CH2)n)K-SKO-C^H2^,,)4.K I 

^ in der die Substituenten folgende Bedeutung haben: 

X NHg; 

25 CH2-CH-, 

\/ 

O 

30 HO-. 

n eine ganze Zahl von 2 bis 10, bevorzugt 3 bis 4 
m eine ganze Zaht von 1 bis 5, bevorzugt 1 bis 2 
k eine ganze Zaht von 1 bis 3, bevorzugt 1 

35 5. Fiammgeschutzte, thermoplastische Formmassen nach den Anspruchen 1 bis 4, in welchen die Komponente C) 
aus einer Mischung des mineralischen Fullstoffes mit einem mit einer Silanverbindung vorbehandelten faserfor- 
migen Fullstoffes mit einer mittleren arithmetischen Faserlange (dsQ-Wert) von 70 bis 200 Mm und einem d-^g-Wert 
Kleiner gleich 60 \xrr\, einem DgQ-Wert Kleiner gleich 350 pm besteht. 

6. Verwendung der flammgeschutzten thermopiastischen Formmassen gemaB den Anspruchen 1 bis 5 zur Herstel- 
lung von Fasern, Folien und Formkorpern. 
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Claims 

1. A flame- retardant thermoplastic molding composition comprising 



A) from 40 to 98% by weight of a thermoplastic polyamide 

B) from 1 to 40% by weight of melamlne cyanurate 

5^ C) from 1 to 50% by weight of an acicular mineral filler with an 17D ratio of from 8:1 to 35:1 

D) from 0 to 30% by weight of other additives and processing aids 

where the total of the percentages by weight of components A) to D) is 100%. 

55 2. A flame-retardant thermoplastic molding composition as claimed in claim 1 , in which the acicular filler is composed 
of wollastonite. 



9 



EP 0 927 742 B1 



3. A flame- retard ant thermoplastic molding composition as claimed in claim 1 or 2, in which the filler has an UD ratio 
of from 8:1 to 11:1. 

4. A flame- retardant thermoplastic molding composition as claimed in any of claims 1 to 3, where the mineral filler 
has been pretreated with the following sllane compounds: 



n is an integer from 2 to 1 0, preferably 3 or 4 
m is an integer from 1 to 5, preferably 1 or 2 
k is an integer from 1 to 3, preferably 1 . 

5. A flame- retardant thermoplastic molding composition as claimed in any of claims 1 to 4, in which component C) 
is composed of a mixture of the mineral filler with a fibrous filler which has been pretreated with a silane compound 
and whose numeric median fiber length (dgo) is from 70 to 200 and which has a d^Q of less than or equal to 60 
Mm and a dgo of less than or equal to 350 ^m. 

6. Use of the f lame-retardant thermoplastic molding compositions as claimed in any of claims 1 to 5 to produce fibers, 
films or moldings. 



Revendications 

1 . Masses de moulage thermoplastiques ignifugees, contenant 

A) 40 a 98% en poids d'un polyamlde thermoplastique 

B) 1 a 40% en poids de cyanurate de melamine 

C) 1 a 50% en poids d une charge minerale aclcuiaire presentant un rapport LVD de 8:1 a 35:1 

D) 0 a 30% en poids d'autres additifs et adjuvants de traitement; 

les pourcentages en poids des composants A) a D) totalisant 100% 

2. Masses de moulage thermoplastiques ignifugees selon la revendication 1 , ou la charge aciculaire est constitute 
de wollastonite. 

3. Masses de moulage thermoplastiques ignifugees selon les revendications 1 ou 2, ou la charge presente un rapport 
LVD de8:1 a 11:1. 

4. Masses de moulage thermoplastiques ignifugees selon les revendications 1 a 3, ou la charge minerale est pre- 
traitee avec les composes de silane ci-apres: 



(X-CH2)„)K-Si-(0-C^H2^,,),.K 



where the substituents are as follows: 



X 



is NHg; 




o 



HO-, 



(X.CH2)K-Si-(0-C^H2^,,)4.K 
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ou les substituants ont les significations suivantes: 
X NH2; 

CH2 - CH 
/ 
O 

HO-, 

n nombre entler de 2 a 1 0, de pr^f^rence de 3 ^ 4 
m nombre entier de 1 a 5, de preference de 1 a 2 
k nombre entier de 1 a 3, de preference 1 . 

Masses de moulagethermoplastiques ignlfug6es selon les revendications 1 a 4, dans lesquelles le composant C) 
est constltu^ d'un melange de la charge min^rale et d'une charge fibreuse pretraitee par un compost de sllane 

d'une longueur arithmetique moyenne de fibres (valeur 6^q) de 70 a 200 pm et une valeur d^o inf^rieure ou egale 
a 60 ^m, et d'une valeur dgg inferieure ou ^gale a 350 pm. 

Utilisation des masses de moulage thermoplastiques ignlf ugees selon les revendications ^ pour la preparation 
de fibres, feuilles et corps fa^onn^s. 



